ipen

INSTITUTO DE PESQUISAS ENERGETICAS E NUCLEARES

Autarquia associada a Universidade de Sao Paulo

Andlise da Adeséo Fibra-Matriz de Compdésitos Epéxi/Fibra de Carbono Por
Meio do Comportamento Mecéanico e Andlise Fractografica

KLETSON VIEIRA DA SILVA

Dissertacdo apresentada como parte
dos requisitos para obtencdo do Grau
de Mestre em Ciéncias na Area
de Tecnologia Nuclear - Reatores

Orientador:
Prof. Dr. Delvonei Alves de Andrade

Sao Paulo
2024



INSTITUTO DE PESQUISAS ENERGETICAS E NUCLEARES

Autarquia Associada a Universidade de S&o Paulo

Andlise da Adesao Fibra-Matriz de Compdsitos Epoxi/Fibra de Carbono Por
Meio do Comportamento Mecéanico e Andlise Fractografica

Versao corrigida

Kletson Vieira da Silva

Dissertacdo apresentada como parte
dos requisitos para obtencédo do Grau
de Mestre em Ciéncias na Area
de Tecnologia Nuclear — Reatores

Orientador:
Prof. Dr. Delvonei Alves de Andrade

Versao original disponivel no IPEN

Sao Paulo
2024



Autorizo a reproducéao e divulgacao total ou parcial deste trabalho, para fins de
estudo e pesquisa, desde que citada a fonte.

Como citar:

SILVA, K.V. Andlise da adesado fibra-matriz de compdsitos epodxiffibra de
carbono por meio do comportamento mecanico e andlise fractografica. 2024.
96 f. Dissertacdo (Mestrado em Tecnologia Nuclear), Instituto de Pesquisas
Energéticas e Nucleares, IPEN-CNEN/SP, Sdo Paulo.

Disponivel em: <http://repositorio.ipen.br/> (data de consulta no formato: dd/mm/aaaa)

Ficha catalogréfica elaborada pelo Sistema de geracdo automética da Biblioteca
IPEN,com os dados fornecidos pelo(a) autor(a).

Silva, Kletson Vieira da

Anilise da adesé&o fibra-matriz de compdsitos
epdéxi/fibra de carbono por meio do comportamento
mecdnico e andlise fractografica. / Kletson Vieira da
Silva; orientador Delvonei Alves de Andrade. Sdo Paulo,

2024.

96 f.

Dissertacdo (Mestrado) - Programa de Pdbs-Graduacgédo
em Tecnologia Nuclear (Reatores) -— Instituto de

Pesquisas Energéticas e Nucleares, S&o Paulo, 2024.

1. DNuclear. 2. Fibra. 3. 1Interface. 4. Adesé&o.
5. Espectroscépia I. Andrade, Delvonei Alves de,
orient. II. Marinucci, Gerson, co-orient. III. Titulo.




FOLHA DE APROVACAO

Autor: Kletson Vieira da Silva

Titulo: Analise da adeséo fibra-matriz de compdsitos epoéxi/fibra de carbono por meio
do comportamento mecéanico e analise fractografica.

Dissertacdo apresentada ao Programa de Pdés-Graduacao
em Tecnologia Nuclear da Universidade de Sao Paulo para
obtencéo do titulo de Mestre em Ciéncias.

Data: 08/08 /2024

Banca Examinadora

Prof. Dr.: Delvonei Alves de Andrade

Instituicdo: IPEN Julgamento:

Prof. Dr.: Sandro Campos Amico

Instituicdo: UFRGS Julgamento:

Prof. Dr.: Cassius Riul

Instituicdo: SENAI Julgamento:




Dedico ao meu filho, & minha
esposa, aos meus pais e a minha irma,
cujo amor e apoio incondicionais sdo a
base sdlida sobre a qual construi minha

jornada profissional e académica.



AGRADECIMENTOS

Gostaria de agradecer inicialmente ao Prof. Dr. Delvonei Alves de Andrade
por toda a sua orientacdo e por nunca deixar de acreditar no sucesso do trabalho

desenvolvido.

Além disso, sou imensamente grato ao Prof. Dr. Gerson Marinucci e aos
companheiros de trabalho Osni de Carvalho e sua equipe, Delmo, Jamile, José
Ferreia, Mauricio, Luciano, Marcos pela disponibilidade constante e pelos
conhecimentos que recebi ao longo deste trabalho.

Agradeco a Marinha do Brasil, em especial a Diretoria de Desenvolvimento
Nucelar da Marinha por terem me proporcionado a oportunidade de devolver este
trabalho.

Agradeco a Darlene e toda a equipe do Laboratorio de Caracterizacdo de
Materiais (LACAM) pelo apoio na realizacdo dos ensaios de laminados, em especial

aos colegas de trabalho.

Agradeco ao meu filho Bernardo, pela compreensdo e a minha esposa
Amanda pela parceria de sempre, bem como aos meus pais, Leonora e Francisco de
Assis, e a minha irma Ana Carolina, pelo apoio e pela confianca depositada em mim
ao longo da minha jornada profissional e académica, iniciando ao sair de casa aos

14 anos de idade.



RESUMO

SILVA, K. V., Analise da adesédo fibra-matriz de compdsitos epdxiffibra de
carbono por meio do comportamento mecanico e analise fractogréafica. 2024.
96 f. Dissertacdo (Mestrado em Tecnologia Nuclear) — Instituto de Pesquisas
Energéticas e Nucleares — IPEN-CNEN/SP. S&o Paulo.

Este trabalho apresenta a possibilidade de analise indireta da qualidade de interface
de Composito Reforcado com Fibra de Carbono (CFRC) que venha a ser produzido
com reforcos que estavam armazenados por longo periodo. Por vezes, devido a
mudancas geopoliticas ou até mesmo dificuldade no processo de aquisicdo de Fibra
de Carbono (FC) com padrdes especificos pode ocorrer o armazenamento deste
item por periodo superior a 05 anos. E, para posterior utilizacdo devem ser
analisadas todas as caracteristicas deste item a fim de mitigar a possibilidade de
eventos catastroficos em decorréncia de uma interface ineficiente e que néo estava
desempenhando o papel adequado de transferéncia de carga da matriz para o
reforco. Este trabalho apresenta ensaios indiretos, padrdes fotograficos e niumeros
de onda especificos, utilizados para uma analise indireta da interface. Foi possivel
observar por meio da espectroscopia por infravermelho que a medida de ocorre 0
processo de cura do sizing a quantidade de ligacdo do grupo Oxireno (C-O-C)
diminui significativamente e ocorre o aumento significativo do grupo Hidroxila (O-H),
prejudicando o processo de abertura dos filamentos e consequentemente a
molhabilidade destes durante o processo de fabricacdo do CRFC. Contudo a
presenca de ranhuras do reforco possibilita uma boa ancoragem mecanica, o que
permite adesdo adequada, mesmo com a auséncia de ancoragem quimica. Esses
fatos foram corroborados pela analise mecéanica realizada nessa dissertacido e
evidenciou a possibilidade de uso deste tipo de reforco em estruturas que nao

necessitem de alto desempenho.

Palavras chave: Compadsito, interface, fratura, reforco, espectroscopia.



ABSTRACT

SILVA, K. V., Analise da adesédo fibra-matriz de compdsitos epdxiffibra de
carbono por meio do comportamento mecanico e analise fractogréafica. 2024.
96 f. Dissertacdo (Mestrado em Tecnologia Nuclear) — Instituto de Pesquisas
Energéticas e Nucleares — IPEN-CNEN/SP. S&o Paulo.

This work presents the possibility of indirect analysis of the quality of the Carbon
Fiber Reinforced Composite (CFRC) interface that is produced with reinforcements
that have been stored for a long period. Sometimes, due to geopolitical changes or
even difficulties in the process of acquiring Carbon Fiber (CF) with specific standards,
this item may be stored for a period of more than 5 years. And, for subsequent use,
all the characteristics of this item must be proven in order to mitigate the possibility of
catastrophic events due to an inefficient interface that was not playing the
appropriate role of transferring load from the matrix to reinforcement. This work
presents indirect tests, photographic patterns and specific wavenumbers, used for an
indirect analysis of the interface. It was possible to observe through infrared
spectroscopy that as the sizing curing process occurs, the amount of bonding of the
Oxyrene group (C-O-C) decreases significantly and there is a significant increase in
the Hydroxyl group (O-H), damaging the opening process of the filaments and
consequently their wettability during the CRFC manufacturing process. However, the
presence of reinforcement humans allows for good mechanical anchoring, which
allows adequate adhesion, even with the absence of chemical anchoring. These
facts were corroborated by the mechanical analysis carried out in this dissertation
and highlighted the possibility of using this type of reinforcement in structures that do

not require high performance.

Keywords: Composite, interface, fracture, reinforce, spectroscopy
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1 INTRODUCAO

Os materiais compdésitos, em especial, aqueles que utilizam fibra de
carbono (FC), possuem ampla utilizagdo na engenharia, em especial em segmentos
gue demandam elevada resisténcia e médulo de elasticidade especifico. Esses
materiais sdo constituidos pela combinacdo de pelo menos dois materiais distintos
(reforco e matriz), tendo uma interface bem definida entre eles. Depois de fabricados,
apresentam propriedades quimicas e/ou fisicas superiores, quando comparadas as
propriedades dos materiais que integram a estrutura de forma individual. Justamente
essa interface bem definida que distingue essas estruturas de misturas, solucdes
sélidas, blendas polimérica, dentre outras (CALLISTER JR; RETHWISCH, 2008;
MARINUCCI, 2011).

O processo de fabricacdo da FC pode ocorrer utilizando como matéria-
prima a Poliacrilonitrilica (PAN), o Rayon e o piche mesoféasico, contudo a PAN é a
mais utilizada, em face da economicidade e disponibilidade do mercado
(MARINUCCI, 2011; SARAC et al., 2004). A utilizacdo da PAN como precursora
implica nas seguintes etapas para obtencdo da FC: oxidagdo, carbonizacéo,
tratamento superficial (finish) e acabamento superficial (sizing) (CHAWLA, 2012,
MARINUCCI, 2011). No que tange o processo de acabamento superficial, uma de
suas funcdes € proteger a fibra do contato com componentes dos equipamentos de
fabricacdo do compdsito ou mesmo em teares para fabricacdo de tecidos
(MARINUCCI, 2011), além de possibilitar uma melhor molhabilidade para futuros
processos de fabricacdo (MA et al., 2016).

Devido a aplicacdo do revestimento na FC €& possivel realizar o
armazenamento e protecdo da referida fibra, contudo essa camada de protecéo
possui macromoléculas que, com o transcorrer do tempo, realizam ligacées,
promovendo o processo de cura desta resina (BUNSELL; RENARD, 2005; CHAWLA,
2012; MEREDITH et al., 2012) e, portanto, quanto maior o tempo de armazenamento
da fibra, mais dificil torna-se a impregnacao futura durante o processo de fabricacéo
de uma nova estrutura, uma vez que as superficies das fibras de carbono ficam com
uma quantidade menor de grupos ativos e, conseguentemente, ocorrera uma menor

adesao quimica entre fibras-matriz. E, caso ndo exista uma ancoragem mecanica
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adequada, as propriedades mecéanicas do material compdsito podem ficar

comprometida.

Sendo assim € importante que, frequentemente, a FC adquirida ou
armazenada por longos periodos por instituicbes que necessitem manter um
estoque, seja reavaliada para que seja observada a qualidade da interface do
material compdsito que venha a ser produzido. Essa verificacdo é realizada
habitualmente por meio de ensaios de monofilamentos, ou de forma indireta, através
de ensaios com carregamento transversal, contudo alguns destes ensaios indiretos,
como o de tensao transversal, apresenta resultado “subdimensionado” (ADAMS et
al., 1990; GUL et al., 2023) prejudicando a andlise da equipe de desenvolvimento e
pesquisa, o que corrobora com a necessidade de métodos complementares de

verificagao.
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2 OBJETIVO

Em muitas situacdes ha um controle na aquisicdo de FC, em face da
possibilidade de utilizagédo dual, o que pode prejudicar o desenvolvimento tecnol6gico
gue esteja atrelado ao uso civil deste componente, indo desde o emprego na
aviacdo, naval, aeroespacial até o aprimoramento de tecnologia empregada no
segmento energético. Outro fator que pode influenciar de forma significativa a
aquisicdo deste componente é mudanca geopolitica mundial, impondo barreiras

alfandegérias que visam mitigar a possibilidade de desenvolvimento econdmico.

Essa dissertacdo possibilita analisar a qualidade da interface
apresentando métodos indiretos, concomitantemente com técnicas de fractografia e
espectroscopia por infravermelho, identificando o numero de onda préprio do
revestimento do reforco. Com tal analise sera possivel examinar a importancia da
ancoragem mecanica na adesdo, uma vez que apoés longos periodos de
armazenamento o material polimérico aplicado no processo de revestimento do

reforco esta com menos grupos funcionais ativos.
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3 ABORDAGEM TEORICA

3.1 Materiais compdsitos

Os materiais compoésitos estdo sendo cada vez mais difundidos, seja em
decorréncia da alta resisténcia, baixa densidade ou pela capacidade de adaptacao
as necessidades de projeto com alteracédo de espessura ou alteracéo da orientag&o
das camadas (GURDAL et al., 1999). Em muitos casos € possivel obter excelente
resultados ao se combinar diferentes materiais para criar compaésitos, sendo que, na
maioria dos casos, apresentam caracteristicas especiais para atender demandas
especificas que nenhum de seus constituintes possui isoladamente (PARDINI; LEVY
NETO, 2006). A fim de expor tal variagdo € possivel observar na Figura 1 a curva
tensdo x deformacéo de fibra, matriz e a combinacdo de ambos, representada em
razdo da sua tensédo e deformacédo, que indica a fibra mais fragil e a matriz mais

ductil, e o compdsito é representado pela combinacgéo destas propriedades.

Figura 1 - Tenséo x deformacéo (a) fibra fragil e matriz ductil, (b) compésito

a) b)
i
]

| Fibra
]

Estagio ;f

I Compdsito

T[-——+ 1 Fratura

Tensio
Tensao
-

. “S——
A}

. .
Ey m €em L
Deformacao Deformacao

Fonte: adaptado (CALLISTER JR; RETHWISCH, 2008)

Além da classificacdo quanto a matriz utilizada, ha a divisdo atinente a
forma como o reforco de fibra estd distribuido, podendo ser de forma continua,

descontinua; em particulado e pré-formas secas.
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a) Fibras Longas: Se caracterizam por apresentarem a matriz em sua estrutura e
a alocacao de reforcos com comprimentos maiores que sua secgdo transversal,
possuindo uma orientagcdo de fibra principal em cada camada, podendo assim
ocorrer o empilhamento;

b) Descontinuas: essa classificacdo referencia os compdsitos que possuem em
sua estrutura fibras dispersas em matriz onde o comprimento é apenas
relativamente maior que sua secéao transversal,

c) Particulada: essa classificacdo visa identificar situacfes onde a fibra € dispersa
em uma matriz com tamanho aleatorio; e

d) Secas (ndo impregnadas — “unwetted”): sdo caracterizadas por possuirem
maior possibilidade de variagdo geométrica, permitindo interligar fibras, inclusive fora
do plano, de forma ortogonal.

Preparar essas estruturas requer uma atencao especial as direcbes das
tensOes de trabalho as quais 0 componente sera submetido, uma vez que pequenas
fissuras podem iniciar a propagacdo da fratura. Como mencionado, ha 03
componentes basicos na concepcao do material composito (matriz, reforco e
interface), e consequentemente é possivel observar 03 tipos de trincas quando tais
compostos sdo concebidos de forma unidirecional (GAYATHRI; GANGULI, 2011;
PAWAR; GANGULI, 2005).

a) Trincas da matriz: sdo falhas que ocorrem na matriz polimérica, a determinada
distancia da interface, e geralmente, em planos paralelos ou perpendiculares a
direcdo da Fibra de Carbono (FC);

b) Falhas na interface: neste caso, a trinca se formou na regido entre a matriz e o
reforco e se propaga ao redor da FC; e

c) Falhas no reforco: sdo falhas que ocorrem na prépria FC. Geralmente, tais
descontinuidades ocorrem em um plano perpendicular ao reforco e se estendem de
forma transversal.

Face ao apresentado, fica explicita a necessidade de verificacdo dos
parametros quantitativos e qualitativos aos quais tais estruturas venham a ser
submetidas, bem como a analise dos limites de resisténcia dos materiais, dentre 0s

guais a direcao transversal requer uma atencdo especial, uma vez que, nesta
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direcdo tem-se o menor limite de resisténcia e sofre bastante influéncia da adeséo
da interface.

A fim de proporcionar uma melhor visualizagdo das formas de
alinhamento do refor¢co durante a formacdo do Compdsito Reforcado com Fibra de
Carbono (CRFC), sao apresentadas a Figura 2 e Figura 3 com a respectiva direcéo
de aplicacéo da forca (F) que pode acontecer no sentido longitudinal do reforgo (Fy),

ou transversal (Fy) a ele.

Figura 2 — Identificacdo da aplicagdo da for¢a no sentido longitudinal ao reforgo

Fonte: adaptado (SRINIVASA et al., 2010)

Figura 3 — Identificac@o da aplicacdo de for¢a no sentido transversal ao refor¢co

Fonte: adaptado (SRINIVASA et al., 2010)

Diversos estudos demonstram que a direcdo transversal atua diretamente
para propagagdo das microtrincas e a interface influencia diretamente na
composicdo efetiva do material e compde, de forma significativa, o processo de



20

fratura transversal (WANG et al., 2011), bem como no processo de dano do
elemento como um todo.

Quando da andlise para obtencdo de parametros, € mandatorio verificar
os esforgos longitudinais e, principalmente, os transversais aos quais 0 composto €
submetido possibilitando a verificacdo da resisténcia a tragdo na fibra-matriz (ASP et
al., 1996).

3.2 Interface

Como descrito anteriormente a interface desempenha um papel
importante para transmissdo da carga da matriz para o reforco. Essa regido
possibilita a interacdo por meio ancoramento mecanico, ou por adeséo atrelada a
ligacbes quimicas ou interacdo eletrostatica (MATTHEWS; RAWLINGS, 1999)
isoladamente ou em conjunto.

A constante analise e desenvolvimento de pesquisas atreladas a interface
dos compositos séo realizadas de forma meticulosa a fim de buscar a otimizacéo
desta adesdao. Tal busca continua ocorre, pois, se 0 componente for submetido a um
esforco mecanico e ndo apresentar uma adesao quimica e/ou mecanica satisfatoria,
ocorrera a falha catastréfica (FERREIRA; BARBOSA, 2000).

A adesdo € matéria constante de estudos e, esta intimamente ligada a
fatores (YOSOMIYA, 2020), tais como:

o Forma de difusédo dos elementos da matriz e do reforco;
o Grupo funcional que surge apdés o tratamento superficial;
o Constituicdo quimica da matriz; e

o Arranjo do reforco, orientacéo e propriedades quimicas da Fibra.

by

Essa adesdo quimica refere-se a compatibilidade entre os grupos
guimicos da superficie do reforco e os grupos compativeis existentes na matriz. Tais
ligacbes formam-se durante o processo de cura do compdsito polimérico e quanto
melhor a forca de adesdo melhor a efetividade quanto a aplicabilidade, fazendo-se
necessario uma verificacdo, de diversos parametros, dentre 0s quais se destacam a

Molhabilidade e Tens&o Superficial que refletem o Angulo de Contato da superficie.
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A fim de possibilitar um entendimento adequado sobre como os temas
séo tratados nessa dissertacdo, a Figura 4 retrata de forma ilustrativa uma situagéo
na qual o reforgo apresenta uma aderéncia deficiente em face da ndo abertura das
fibras para uma adequada molhabilidade, embora ainda seja evidencia-la uma boa
dispersao do roving na matriz (MARINUCCI, 2011). Esses conceitos sao importantes

para posterior analise fractografica e espectroscopia do trabalho em lide.

Figura 4 - FC com disperséo deficiente e formacéo de ilhas.

.

Formacéao
de ilhas

Fonte: autor, modificada graficamente (2024)

3.2.1 Angulo de contato

Conforme apresentado por AURENTY, et al., (1997), esse angulo
descreve a qualidade da capacidade de umedecimento de uma substancia em outra.
Outrossim, quando tal parametro apresenta um resultado constante, é evidenciado o
equilibrio termodinamico da interface, influenciando na molhabilidade e na tensao
superficial.

A molhabilidade é um fator crucial na preparacdo de materiais compositos
gue utilizam reforco em fibra de carbono com matriz polimérica, uma vez que esta
atrelada a capacidade de um liquido, como a resina polimérica, espalhar-se em uma
superficie solida, neste caso, as fibras de carbono produzindo uma adeséo efetiva,
melhoria nas propriedades mecanicas, reducdo de vazios com aumento da vida util

de armazenamento uma vez que reduz o risco de delaminagdo entre camadas,
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durabilidade e capacidade de processamento (YOSOMIYA, 2020), conforme descrito
a sequir:

o Uma adeséo efetiva possibilita a adequada transferéncia de cargas entre
a matriz e as fibras, resultando em propriedades mecanicas aprimoradas para o
composito;

o O aumento das propriedades mecanicas ocorre, pois quando do
umedecimento adequado, aumenta-se a eficacia do refor¢co das fibras juntamente
com a resisténcia global do material;

o A reducdo de vazios evidencia-se, pois ocorrem maior fluidez e
capacidade de umedecimento do reforco. Caso nao seja bem realizado ocorrera o
aumento da formacédo de vazios ou bolhas entre as fibras e a matriz. Esses vazios
podem agir como pontos de concentracédo de tensao e diminuir significativamente a
resisténcia do compaosito;

o A durabilidade em face da boa molhabilidade é observada pois reduz o
risco de delaminacado (separacdo entre camadas) e aumenta a resisténcia a fadiga
do material; e

o A facilidade no processo de fabricacdo do compadsito também é observada
em face da boa molhabilidade permitindo uma distribuicdo uniforme da resina e
garantindo a integridade estrutural durante a cura.

A molhabilidade é dependente, principalmente do angulo de contato entre
as superficies (AURENTY et al., 1997) que visa promover o equilibrio entre as forcas
atrativas nas particulas do fluido e do solido. Contudo a medicao e andlise do angulo
sdo temas de extrema complexidade (MORRA et al., 1990), o que faz com que
ensaios indiretos sejam realizados para verificacdo da interface.

Dessa forma, o angulo de contato entre a gota e a superficie solida, no
caso em lide, matriz polimérica e reforco em FC, respectivamente, depende da forca
adesiva entre 0s meios, favorecendo ou ndo a expanséo da gota sobre a superficie.
Sendo assim, ocorrendo o repouso da gota sobre a superficie sélida o angulo de
contato sofrerd influencia das tensfes entre os meios (sélido-liquido e sdlido-vapor)
(COUTINHO, 2007).

A Tenséao Superficial (y), por sua vez, reflete de forma indireta a interacéo

7

intermolecular. Essa tensdo € observada quando uma superficie solida entra em
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contato com uma substéncia liquida e pode ser expressa em forma de Energia de
Helmholtz e Gibbs (KINLOCH et al., 1997).

Para analisar essa tenséo utiliza-se a Equacdo de Young, que envolve
tanto o angulo de contato (f) quanto a tensdo entre o liquido e o vapor (y.y), O

liquido e o sélido (y,s) e o sélido e o vapor (ysy) :

Yiv-€0S8 + Vs = Vsy (1)

Considerando uma superficie nivelada e uniforme, o angulo de contato
depende da tensédo entre o liquido e o sdlido e do sélido com o vapor (COUTINHO,
2007). Por consequente, o angulo de contato (6) podera ser menor que 90° ou maior
que 90° resultando em uma boa ou ma molhabilidade, respectivamente. Nesse
contexto é importante ressaltar que quanto menor o angulo, melhor a molhabilidade,

conforme Figura 5.

Figura 5 — Molhabilidade em uma superficie

(a) Boa molhabilidade

—
AT AU R N

0 «< 90°
g‘ (b) Molhabilidade parcial
0
R

0~90°

7N

I |
- &;\Q/ (c) Sem molhabilidade
A R TN N R

g > 90°
Fonte: adaptado (LIMA, 2019)

3.2.2 Adesao mecéanica

A fim de analisar as possibilidades de melhoria continua da interface, se

faz necessério entender, que além da adesao quimica, a adesdo mecanica da matriz
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ao reforco ocorre devido a rugosidade superficial do reforco e sua porosidade
(PARDINI; LEVY NETO, 2006).

Com a ocorréncia de microporos e rugosidade das superficies das FC,
ocorre uma melhor adesdo mecanica do refor¢co a matriz (FERREIRA; BARBOSA,
2000). Diversos métodos podem ser introduzidos para aumento da ancoragem
mecéanica (REZENDE, 2007) e independente da técnica aplicada para alteracdo da

ancoragem e possivel melhoria da interface.

3.3 Espectroscoépia no infravermelho

A radiacdo na faixa do infravermelho (IR) foi apresentada em 1800 por
William Herschel, sendo uma parte do espectro ndo visivel (HERSCHEL, 1997).
Contudo devido a falta de seletividade dos espectros de absorcédo nessa regido, a
técnica ficou subjugada e demoraram algumas décadas até que surgissem
espectrofotometros de uso comercial capazes de apresentar valores adequados na
regiao do IR.

Posteriormente a Canadian Grain Commission (CGC) comecou a utilizar o
método de espectroscopia no infravermelho para determinacdo de proteina,
introduzindo o uso pratico da técnica (TIBOLA et al., 2018). Desde entdo diversos
estudos e aplicacbes foram realizadas, dentre as quais se destaca o uso em
identificacdo de padrbes de compostos organicos e inorganicos.

Nesse sentido, é possivel verificar a presenca de determinados grupos
funcionais por meio do IR em diversos compostos, como na resina epoxi utilizada no
revestimento do reforco em lide, por ser um componente com ligacdo covalente e
assim absorver uma gama de frequéncia de radiacdo na regido do infravermelho do
espectro eletromagnético (CLAYDEN et al., 2012; PAIVA et al., 2010).

A caracterizacdo com essa técnica observa a energia absorvida, por isso,
apesar se ser comum expor os dados em comprimento de onda, para aplicar a
espectroscopia é mais favoravel utilizar a grandeza “numero de onda” (v) (também
chamada de banda), expressa em cm™, que reflete 0 nimero de comprimentos de

onda por unidade de distancia, conforme equacéo 2 (CLAYDEN et al., 2012).
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7 (em™) = 7 @

A relacdo entre o niumero de onda e a energia atrelada a espectroscopia
ocorre pela possibilidade de conversdo do respectivo nimero em quantidade de
energia quantica absorvida ou emitida conforme equagdo 3 (DRUZIAN; DOS
SANTOS, 2008).

E = hcv (3)

Onde: E € a menor quantidade de energia que pode ser absorvida ou
emitida na forma de radiacdo eletromagnética; h é a constante de Planck (6,63 x

10 J.s); ¢ é a velocidade da luz no vacuo (3,00 x 10® m/s); e ¥ representa o

ndmero de onda (cm™).

Como cada tipo de ligacdo tem sua propria frequéncia de vibracao,
mesmo ligacOes idénticas podem apresentar pequenas variagbes do numero de
onda, muitas vezes influenciada por fatores ambientais (MAITY et al., 2008). Isso
implica que tal espectro funciona como o DNA do item em analise.

Portanto para determinar tais caracteristicas € necessario realizar
experimentos e caracterizagcbes a fim de identificar as diversas incidéncias de
radiacdo de IF nas regides vibracionais. Dentre 0os numeros de onda, 0s que se
destacam est&o entre as faixas de 4000 a 1300 cm™, 900 a 690 cm™ (utilizado para
anéis aromaticos) e 1300 a 900 cm™ (regido de determinacdo de estruturas)
(CUNHA et al., 2014). A Tabela 1 a seguir demonstra de forma ilustrativa um

espectro de ligacdes distribuidas no infravermelho vibracional.
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Tabela 1 - Espectro aproximado de algumas ligacdes covalentes

Numero de onda (A)

4000 2500 2000 1650 1550 650
O-H C-H c=C C=0 C=N c-cCl
c-0O
C=N C-N
N-H c=cC c-C
N=0 N=0O

Fonte: adaptado (PAIVA et al., 2010)

Essas bandas sdo préprias para cada ligacdo observada e com base
nessa informacdo pode-se analisar as caracteristicas iniciais de um composto e
buscar uma repetitividade ou ndo deste parametro em novas estruturas.

No que tange a resina epoxi, ela apresenta a estrutura com 02 grupos de
oxido de etileno (Oxirano) nas extremidades com 02 grupos de éter mais ao centro,
conforme Figura 6. Essa caracteristica facilita a formacao do grupo hidroxila (O-H),

(CLAYDEN et al., 2012), grupo com forte formacé&o durante o processo de cura.

Figura 6 - Estrutura da resina epoxi

CH=

Hz(:\/
..CH;H E/©/ \@\MW‘

Fonte: adaptado (CLAYDEN et al., 2012; MAITY et al., 2008; RATNA, 2009)

Essas ligacbes apresentam um espectro caracteristico e com numeros de
onda préprios. A Figura 7 apresenta os v identificados para o grupo Oxirano (914,15

cm™) e para o grupo hidroxila (regido entre 3000 e 3400 cm™) que tende a aumentar
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de forma mais intensa a medida que acontece o envelhecimento (absorcdo de agua

do ambiente) ou o processo de cura (TITO, 2022).

Figura 7 - Nameros de onda da resina epdxi ndo curada
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Fonte: adaptado (MAITY et al., 2008)
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3.4 Fabricacdo de CRFC por enrolamento filamentar

Atualmente h& diversos métodos de fabricacdo de CRFC, cada um com
sua especificidade e visando atender a necessidade de solicitagdo mecénica
(GARCIA, 2016) entre os métodos, destacam-se:

o Enrolamento Filamentar (FW, Filament Winding);

o Moldagem Manual (HL, Hand Lay-up);

o Moldagem por transferéncia de resina (RTM, Resin transfer molding);

o Moldagem por mistura e inje¢do (RRIM, Reinforced reaction injection
Molding);

o Moldagem por pulverizagéo (Spray up);

o Injecéo (Injection);

o Compressao (Compression);

o Centrifugacao (Centrifugation); e

o Laminacao (Lamination).

A utilizacdo da técnica de Filament Winding é vastamente empregada
para manufatura de componentes cilindricos (GUIMARAES et al., 2022). A produc&o
por meio de FW apresenta alta produtividade, maior repetividade e precisdo na
deposicao das fibras sob o molde, possibilitando inclusive, a variacdo de tensao do
bobinamento e angulo de inclinagio (GUIMARAES et al., 2022).

No processo de fabricacdo por FW pode ocorrer a deposi¢cdo do reforco
em forma de rovings tanto de forma seca (dry winding) ou banhado por resina (wet
winding). Independente da forma utilizada (dry ou wet winding) é possivel aplicar
tensdo de trabalho e ajustar o angulo de bobinamento, provendo uma fabricacao
adequada de compdsitos cilindricos (ABDALLA et al.,, 2007), em face da

configuracéo da bobinadeira e do mandril utilizados, conforme Figura 8.
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Figura 8 - Maquina de Bobinamento Filamentar

Fonte: <https://www.roth-composite-machinery.com/>(2024)

A utilizacdo da técnica de Filament Winding é vastamente empregada
para manufatura de componentes cilindricos (GUIMARAES et al., 2022). A producéo
por meio de FW apresenta alta produtividade, maior repetividade e precisdo na
deposicao das fibras sob o molde, possibilitando inclusive, a variacdo de tensao do
bobinamento e angulo de inclinacdo (GUIMARAES et al., 2022).

35 Ensaios mecanicos

Todos os campos da tecnologia, especialmente aqueles referentes a
construcdo de maquinas e estruturas, estao intimamente ligados aos materiais e as
suas propriedades. Tais propriedades devem ser medidas e analisadas a fim de
evitar que a estrutura final tenha sua integridade afetada (CALLISTER JR;
RETHWISCH, 2008).

Uma importante ferramenta para a determinacdo das propriedades
mecanicas sdo 0s ensaios de tracao, flexao e cisalhamento interlaminar, obtendo-se
valiosas informacdes sobre as caracteristicas do material como, rigidez, resisténcia,
ductilidade e tenacidade (CALLISTER JR; RETHWISCH, 2008).



30

3.6 Ensaios mecanicos

Todos os campos da tecnologia, especialmente aqueles referentes a
construcdo de maquinas e estruturas, estdo intimamente ligados aos materiais e as
suas propriedades. Tais propriedades devem ser medidas e analisadas a fim de
evitar que a estrutura final tenha sua integridade afetada (CALLISTER JR;
RETHWISCH, 2008).

Uma importante ferramenta para a determinacdo das propriedades
mecanicas sao os ensaios de tracao, flexdo e cisalhamento interlaminar, obtendo-se
valiosas informacBes sobre as caracteristicas do material como, rigidez, resisténcia,
ductilidade e tenacidade (CALLISTER JR; RETHWISCH, 2008).

Para analise de interface € importante que todos 0s outros parametros
sejam mantidos e tal verificacdo ocorre por méetodos experimentais que envolvem
testes em monofilamentos (NETRAVALI et al., 1989) ou em laminas unidirecionais
(FAVRE; PERRIN, 1972), bidirecionais (DOMNANOVICH et al., 1996) ou até com
testes dinamicos (WU et al., 1997). Outra forma de anélise envolve o emprego de
testes indiretos, dentre os quais se destacam: o ensaio de resisténcia de
cisalhamento interlaminar (Interlaminar Shear Strength — ILSS) estabelecido pela
norma ASTM D2344 (MARINUCCI, 2011) que possibilita a obtencdo do limite de
cisalhamento, uma vez que a matriz, principal agente envolvido na determinacao da
resisténcia ao cisalhamento interlaminar € a fonte de transferéncia de carga no
composito (ECHTERMEYER, 2004; HE et al., 2012), o ensaio de tracdo transversal
conforme norma ASTM D3039 e o ensaio de flexdo transversal, conforme norma
D7264.

E importante destacar que a realizacdo de ensaios complementares ao
ensaio de tracdo a 90° (direcdo transversal a fibra) € de suma importancia pois a
tracdo transversal pode apresentar resultados subdimensionados, onde tais
resisténcias demonstram-se, durante o ensaio, reduzidas, em compd0sitos
unidirecionais. Tal evidéncia decorre da falha antecipada do corpo de prova face as
possiveis trincas superficiais e/ou internas ja existentes (ADAMS et al., 1990; GUL et
al., 2023).
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3.6.1 Ensaio de tragéo

Habitualmente, quando ndo ha possibilidade de realizacdo de ensaios
mais especificos, como o de adesdo em monofilamentos, o ensaio de tracdo
transversal, conforme norma ASTM D3039 (Figura 9), é empregado para verificar a
adeséo da interface (ASTM D3039, 2015).

Figura 9 - llustracé@o do corpo de prova para ensaio de tracdo transversal
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=

Fonte: autor (2024)

3.6.2 Ensaio de cisalhamento interlaminar

E um ensaio utilizado com a intencdo de analisar a qualidade do
composito. Nesse ensaio, conforme estabelecido pela norma ASTM D2344 ha
necessidade de manter um span padrdo, de 4 vezes a espessura, bem como a
padronizacdo da largura e comprimento total (L) dos corpos de prova em
decorréncia da espessura, sendo 2 e 6 vezes respectivamente (ASTM D2344, 2016).
Cabe ressaltar que para preparacdo do ensaio € importante que os pontos de apoio
possuam metade do raio (R) onde ocorre aplicacdo da carga central (P), conforme

Figura 10.

Figura 10 - llustracé@o do Ensaio de Cisalhamento Interlaminar

€§ 0,5R

Fonte: adaptado (ASTM D2344, 2016)
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3.6.3 Flexdo

O ensaio de flexdo é utilizado para complementar a forma de andlise da
interface e do compdésito como um todo. Tendo em vista que nenhum parametro foi
alterado e todas as condi¢bes foram mantidas, é possivel observar que variacdes
indesejadas nos resultados podem decorrer de problemas na interface,
principalmente quando da realizacdo de ensaios de flexado a 90°.

Este ensaio pode ser realizado com 03 pontos ou com 04 pontos,
conforme Figura 11a e 11b, respectivamente. A principal diferenca entre eles é que
guando da realizacdo dos ensaios, caso tenha defeitos na regido do span que
deseje ser observado, sugere-se a realizagdo do ensaio com 04 pontos, caso
contrario, o ensaio com 03 pontos atende a necessidade.

Esses testes séo realizados com aplicagdo de uma carga central (P), com
apoio em 02 pontos, mantendo um span (distancia entre os pontos de apoio - S)
adequado face a espessura (e) utilizada, com velocidade média de 1mm/min
adequado para que a ruptura do material ocorra no lado oposto ao carregamento.
Outra orientacdo importante da norma D7264 € que o raio (R) utilizado para
aplicacdo da carga seja de 5,0 £ 0,2mm (ASTM D7264, 2021).

Figura 11 - llustracé@o do Ensaio de Flex&o

o o N ————

(a) Apoio com 3 pontos (b) Apoio com 4 pontos

Fonte: adaptado (ASTM D7264, 2021)

Essa relacdo do span segue o padrdo em relagcédo a espessura, sendo que
guando ndo for possivel realizar a fabricagdo com espessura de 4mm, pode-se
fabricar com outra dimensao desde que siga uma das seguintes relagcbes entre span

e espessura: 16:1, 32:1, 20:1, 40:1 e 60:1. Essas relacfes existem, pois a intencéo é
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gue nado ocorra o cisalhamento durante o ensaio de flexdo. O ensaio de Flexao a
90°, conforme mencionado é de suma importancia para, implicitamente, verificar a

adesao entre fibra-matriz.

3.6.4 Tracgédo de Filamento Continuo

Para verificar a qualidade da ades&o e molhabilidade do refor¢go de forma
isolada € crucial observar o comportamento mecanico do filamento e assim verificar
se 0 mesmo encontra-se dentro do padrdo esperado. Isso se deve, pois com todos
0s parametros mantendo-se aceitaveis, dentre os quais o limite de resisténcia tracéo
do filamento de FC, outros parametros podem ser verificados. Esse ensaio é
realizado conforme preconiza a norma (ASTM D4018, 2015), seguindo padrbes de
fabricacdo conforme demonstrado na Figura 12.

Figura 12 - llustracdo de Corpo de prova de Tra¢do de Filamento Continuo

Fonte: autor (2024)

3.7 Fraturas na interface

As falhas em materiais compdsitos sdo complexas, podendo ser
intralaminares, interlaminares e translaminares, conforme Figura 13. As
translaminares ocorrem transversalmente ao reforco e as camadas de
empilhamento, enquanto que as interlaminares e intralaminares ocorrem entre duas
camadas adjacentes por delaminacdo e entre as fibras de uma mesma camada ou
entre mdltiplas camadas, respectivamente, ambas na direcdo do reforco e
propagando-se na interface (GOMES, 2019). Tais propriedades devem ser medidas
e analisadas a fim de evitar que a estrutura final tenha sua integridade afetada
(CALLISTER JR; RETHWISCH, 2008).
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Figura 13 - llustrag@o com tipos de fratura em CRFC

Interlaminar Intralaminar Translaminar

Fonte: adaptado (FROSSARD et al., 2018)

Na interface, as formas de fratura séo as interlaminares e intralaminares
bem definidas, que séo: intralaminar, interlaminar e Todos os campos da tecnologia,

by

especialmente aqueles referentes a construcdo de maquinas e estruturas, estao
intimamente ligados aos materiais e as suas propriedades. Tais propriedades devem
ser medidas e analisadas a fim de evitar que a estrutura final tenha sua integridade

afetada (CALLISTER JR; RETHWISCH, 2008).

3.7.1 Morfologia da Fratura

A fractografia permite analisar a estrutura apds a ocorréncia do dano,
identificando aspectos padronizados que possam ter levado a falha do componente,
permitindo ratificar ou descartar suspeitas iniciais que estariam em discussdo sobre
o evento em lide (CANDIDO et al., 2014). O estudo de fractografia para materiais
compdsitos ainda possui um vasto campo, principalmente face a necessidade de
utilizacdo de equipamentos sofisticados para obtencédo das imagens. Apés pesquisa
ao Banco de dados de Periddicos da Capes e a Biblioteca Digital Brasileira de Teses
e Dissertagfes, como pode ser observado na Tabela 2 nos ultimos 15 anos apenas
08 trabalhos foram publicados por autores brasileiros, em portugués, empregando

essa técnica como fonte complementar na andalise dos resultados de testes em
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compdsitos com reforco em FC e matriz em resina epoOxi. Cabe ressaltar que
diversos trabalhos foram realizados fora do pais ou publicados em revistas
internacionais, contudo a intencdo € apresentar a necessidade de divulgacdo de

mais trabalhos em portugués.

Tabela 2 - Trabalhos realizados com analise de fractogréafia

Tema Tipo de Trabalho Autor
Tracédo, Compressao e
Cisalhamento Interlaminar Modo | Dissertacao Guimaraes (2018)

(Bidirecional)
Tracéo e Cisalhamento Interlaminar
Modo | (Bidirecional)
Tracédo e Compresséao - 90°
(Deposicéo Linear de FC)
Fadiga (Bidirecional) Tese Shino (2015)
Cisalhamento Interlaminar — Modo |

Dissertacao Santos (2018)

Tese Almeida Junior (2016)

. Artigo Candido et. al. (2012)
(Bidirecional)
Cisalhamento Interlaminar — Modo , ,
. Artigo Candido et. al. (2014)
Il (Bidirecional)
Analise Factral de Cisalhamento , .
) . Dissertacao Campos (2010)
Interlaminar (Bidirecional)
Cisalhamento Interlaminar — Modo | ,
Artigo Fanco et. al. (2009)

(Deposicao Linear de FC)

Fonte: autor (2024)

Além de ser empregada na analise do componente final, a fractogréafia é
utilizada no estudo de falhas de amostras padronizadas que sdo submetidos em
testes laboratoriais, como os que foram realizados nesta dissertacdo a fim de
possibilitar uma verificacdo de forma adequada do material compdsito. E importante
ressaltar que o procedimento empregado para realizacdo da técnica de fractogréafia
Figura 14 deve prover subsidios para identificacdo do componente e determinacao
das causas da falha, provendo otimizacdo do sistema compésito (CANDIDO et al.,
2014; GREENHALGH, 2009), analisando, inclusive o modo de carregamento da

falha, conforme Figura 15.
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Figura 14 - Fluxograma de identificagdo da falha com andlise fractoldgica

Fase I Fase I1I Fase IV
Praparapio doz Praparapio de Praparagio de amostras Utilizagdio de
Corpos da Prova Dispositivos para ensalos para Microscopia Microzcopio Otico
[
e Realizagiodos | [—| !
v Ensaios Utilizagio de
¥ Microscopio Eletrénico
Conferéneia de el T de Varradura
Dimensdes conforme Cah?:lra;ao .
2 equipamentos
MNorma
Faze [T Fase Final
h A
Dafinigio do Mede de Definigio dos Modos de
Falha Camreg,
Obtancio dos parimetros
i A | Interlaminar Modo I
3
> B | Intralaminar Modo T
C | Translanminar Modo ITT
Pardmetros

Densidade
Fragio Volumstrica
Temparatura da
Transig3e Vitréa

Fonte: adaptado (KAR, 1992)

Figura 15 - llustracdo dos modos de carregamento em Materiais Compositos

7

Modo I Modo IT Modo III

Fonte: adaptado (CAMPOS, 2010)

Outro fator que é abordado nessa dissertacdo € a forma de avaliacdo da
morfologia que é observada apos a captura de imagem nos Microscopicos Otico e
Eletrbnico de Varredura. Ressalta-se que esses tipos de falha estdo intimamente
ligados ao reforco, a matriz e a interface entre os mesmos (PURSLOW, 1986). Para
entender as caracteristicas da interface, se faz necessario saber que ¢é
predominantemente caracteristico a forma de falha por delaminacdo da matriz e na
interface reforco-matriz, apresentando os modos | e Il de forma predominante em
carregamentos estaticos (ROULIN-MOLONEY, 1989). A baixa qualidade da
interface, prejudicando a transferéncia da carga da matriz para o reforco, pode ser

observada, morfologicamente, mas ndo somente, pela auséncia de caracteristicas
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préprias no CRFC. Entender essa morfologia € crucial para que durante a realizacéo
das analises fractologicas seja possivel verificar a qualidade desse componente.

De modo geral, essa baixa qualidade tem diversas origens tais como: ma
molhabilidade (ASTROM, 2017; GREENHALGH, 2009), formulagdo incorreta,
envelhecimento das fibras, baixa resisténcia de ligacao fibra/matriz, falta de adeséo
guimica ou mecanica, dentre outras caracteristicas proprias. Frequentemente falhas
associadas a matriz fragil ou com interface deficiente, apresentam caracteristicas
fractograficas proprias, dentre as quais destacam-se: presenca de fibras nuas ou
com pouco vestigio de resina (BARLOW; WINDLE, 1988; DENG; YE, 1999; JAR;
KAUSCH, 1994), como mostrado na Figura 16; textura longitudinal ou microfluxo
texturizado (DONALD; KRAMER, 1981; GREENHALGH, 2009) conforme Figura 17 e
Figura 18, ajudando inclusive ao pesquisador a identificar a propagacao da trinca,
uma vez que ha uma forte densidade dessa caracteristica na origem da trinca e
diminui na direcdo da propagacéo da energia inicial da fratura (BANDYOPADHYAY,
1990; GREENHALGH, 2009; SPERONI et al., 1989); e falhas do tipo escova
(GREENHALGH, 2009) conforme Figura 19.

Figura 16 - Reforco de com pouca resina em sua superficie

I NFEE

Pouca resina

aderida

Fonte: ilustracdo adaptada (LEITE, 2011)
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Figura 17 - llustragdo de fratura em matriz fragil com microfratura texturizada

Fonte: adaptado (GREENHALGH, 2009)

I
I
I
I
I
I
I
I
Figura 18 - llustracdo com ampliacdo de microfratura texturizada |
I
I
I
I
I
I
I
'

Fonte: adaptado (GREENHALGH, 2009)

Figura 19 - llustracdo de falha escova (brush-like failure)

Fonte: ilustragdo adaptada (BEAUMONT, 2006)
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A medida que a interface melhora, é observado que, em fraturas
interlaminares e interlaminares, indepependente do modo de falha, determinadas
caracteristicas surgem, dentre as quais se destacam: a presenca de cusps
(cuspedes) ou hackles como é denominado nos Estados Unidos, conforme Figura
20; presenca de mirror (espelho) e riverlines (linhas de rio), como observado na
Figura 21; bem como a presenca de escarpas, como observado na Figura 22.

Figura 20 - llustracéo com presenca de Clspedes

Fonte: adaptada (REZENDE, 2007)

Figura 21 - llustrac@o com espelho e linhas de rio

;’_,,—_-: Linhas de 3
— Rio

Fonte: ilustracao adaptada (GREENHALGH, 2009)



Escarpas

Figura 22 - llustrag@o com presenca de escarpas

Fonte: ilustracdo adaptada (GREENHALGH, 2009).

40
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4 MATERIAIS E METODOS

Esta dissertacdo apresenta as analises indiretas para avaliagdo da
interface do CRFC, evitando assim o emprego de FC de forma inadequada. Dessa
forma, espera-se apresentar um processo de avaliagdo da interface em lide,
mitigando possiveis discrepancias que venham a surgir, possibilitando a capacitacao
da industria nuclear, de materiais e mecéanica para realizacdo de teste que

possibilitem analisar a interface.

Para fabricacdo dos corpos de prova foi utilizada uma matriz polimérica, e
como reforco uma fibra de carbono com longo periodo de armazenamento (superior
a 10 anos) e outra com curto periodo de armazenamento (até 5 anos), possibilitando

realizar uma adequada comparacao entre ambas.

4.1 Matriz

Para fabricacdo dos corpos de prova foi utilizada a resina epoxidica
liquida do tipo éter diglicidilico de bisfenol A, oriunda da empresa Huntsman, e a
reacao de cura desta resina sera realizada com adicdo de um endurecedor a base
de anidrido metiltetrahidroftadlico e um acelerador de amina terciaria
benzildimetilamina, conforme Tabela 3 apresentando as propriedades conforme
Tabela 4.

Tabela 3 - Constituintes da matriz

Tipo Proporgcao Fabricante

Resina GY-260 100 partes Huntsman
Endurecedor HY-2918 88 partes Huntsman
Acelerador DY-062 0,5 partes Huntsman

Fonte: autor (2024)
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Tabela 4 - Propriedades do sistema

Moédulo de Elasticidade (GPa) 3,3
Densidade volumétrica (g/cm?) 1,22
Limite de Resisténcia a Tragcao (MPa) 85

Fonte: adaptado (CARVALHO, 2006)

4.2 Reforgo

Foram utilizadas fibras de carbono, fornecidas em forma de fio continuo,
formado por 6000 filamentos com propriedades, conforme Tabela 5. A Fibra HTA
5131 - doravante denominada de Fibra A - ficou armazenado por longo periodo
(superior a 10 anos) e a Fibra B (HTA40 E12) sera utilizada como referéncia, pois
possui um curto periodo de armazenamento (inferior a 5 anos). Cabe destacar que
ambas possuem caracteristicas similares, dentre as quais se destacam a presenca

de ranhuras para adesao mecanica.

Tabela 5 - Propriedades das FC que serdo utilizadas

. Fibra A: HTA 5131- Fibra B: HTA40 E12
Propriedades de catalogo

6000° 6000°
Quantidade de filamentos 6000 6000
Diametro do filamento [um] 7 7
Tenséo de Ruptura [MPa] 3950 4000
Médulo de Elasticidade [GPa] 238 240
Deformacéo até a Ruptura [%] 1,7 1,7

“www.havel-composites.com
"www.teijincarbon.com
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4.3 Fabricacédo dos corpos de prova

Os corpos de prova foram confeccionados na Diretoria de
Desenvolvimento Nuclear da Marinha (DDNM) de maneira padronizada obedecendo
as melhores préticas laboratoriais bem como as normas técnicas quando aplicaveis.
O processo de fabricacéo utilizou uma maquina de enrolamento filamentar (filament
winding) (MARINUCCI, 2011; PARDINI, et al., 2006), que possui um CNC com
recursos de controle dos 4 eixos. Esse processo permite a fabricacdo de
componentes que apresentam uma superficie de revolucgédo.

A opcao por esta técnica de fabricacdo € devido a sua alta precisdo no
posicionamento das fibras com excelente reprodutibilidade e baixo teor de vazios
(EGGERS, 2019). Para um melhor aproveitamento foi utilizado um mandril plano

com capacidade de producado de 02 placas, conforme Figura 23.

Figura 23 - Mandril para obtencéo de CP

Fonte: autor (2024)

Posterior ao bobinamento foram realizadas marcacdes para um adequado
corte por meio de uma serra com disco diamantada com rigoroso controle. Tais

cortes seguem as orientacdes estabelecidas pelas normas ASTM D2344 e ASTM
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D3039 que orientaram a realizacdo dos ensaios de Cisalhamento interlaminar, bem

como Tragéo e Flex&o, respectivamente.

4.4 Parametros fisicos e propriedades mecéanicas

Conforme exposto na Figura 16 € crucial a determinacdo das
propriedades fisicas para verificacdo dos parametros conforme explicitado nos

préximos tépicos.

4.4.1 Propriedades Fisico-quimicas

Para determinar os parametros fisico-quimicos, foi utilizado o método
termogravimétrico como preconiza a norma ASTM D3418, bem como a utilizagéo da
norma ASTM D792 para determinacdo da densidade e temperatura de transicao
vitrea. Os valores das fracbes volumétricas foram obtidos por meio do Analisador

Termogravimeétrico com forno pequeno da marca Mettler Toledo.

Além da obtencdo das fracdes volumeétricas foi utilizado o método de
Calorimetria Exploratoria Diferencial (DSC) para caracterizagcdo termodinamica de
transicdo de fase do compdsito. No trabalho em lide foi utilizado o calorimetro
Mettler- Toledo DSC-3, que permitiu medir as variagcdes de entalpia em face das
alteracdes nas propriedades fisico-quimicas do material em virtude da variacao de

temperatura. Para tal foi utilizada uma raz&o de aquecimento de 10°C.min™.

4.4.2 Propriedades Mecanicas

Para determinacao das propriedades mecanicas foram realizados ensaios
para identificacdo da qualidade da interface, conforme exposto na Figura 24 para as
Fibras A e B.
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Figura 24 - Fluxograma de ensaios mecanicos para andlise da Fibras A e B

Verificagdo da fibra

Filamento Continuo {Roving)

Norma: ASTM D4018

Novos ensaios de flexdo para
reanalise dos resultados inciais

Interface

Interface

Flexdo 90°
Cisalhamento Interlaminar
(1LsS) Interface Norma: ASTM D 3039
Norma: ASTM D2344 Flex3o 90 (Procedimento A} - 3
pontos
Norma: ASTM D 2039 _ Proporcio: 32:1
(Procedimento A) - 3 g porgao: 52
pontos
Interface ) Interface
Proporgdo: 16:1 Flexdo 90°
Tragdo 90°

Norma: ASTM D 3039
(Procedimento B) - 4
pontos

Norma: ASTM D3039

Proporgdo: 32:1

Fonte: autor (2024)

Os ensaios foram realizados utilizando a Maquina Universal de Ensaios
modelo 5500R da marca Instron. Como foram realizados ensaios de diferentes
proporcdes, foram utilizados dispositivos de ajustes de montagem, com roletes com

dimensdes bem definidas, além de extensémetros para melhor coleta de resultados.

4.4.3 Ensaio de tracdo de filamento continuo

Foi realizado o ensaio de Tracéo de roving, conforme norma ASTM D4018
a fim de observar como estava a qualidade do reforco e assim eliminar possivel
intercorréncia na realizagdo dos demais ensaios (ASTM D4018, 2015). Para
realizacdo deste ensaio foram confeccionados 12 corpos de prova, conforme Figura
25 utilizando a matriz fornecida pela Tabela 3 com o refor¢co oriundo do novelo de

ambas as fibras (A e B), com o0s seguintes parametros basicos de operacgéao:

. Velocidade: 12,7 mm/min;

e  Area média: 52,01 mmz;

. Espessura: 2mm;

o Deformacéo longitudinal média: 0,51%; e

o Extens6metro com comprimento de medicdo (GL): 25 mm.



46

Figura 25 - CP de filamento continuo

T W@ AR AT R

Fonte: autor (2024)

4.4.4 Ensaio de cisalhamento interlaminar (ILSS)

O ensaio de cisalhamento interlaminar visa, em conjunto com os demais
ensaios, analisar a qualidade da interface de forma indireta. Face ao exposto, foram
realizados ensaios de ILSS conforme preconiza a norma ASTM D2344 e foi utilizada
a Lupa Discovery V8 SteREO (fabricante: Zeiss) com aumento de 16 vezes para
uma melhor visualizagcdo dos CP da Fibra A e B conforme Figura 26 e Figura 27,
respectivamente. Para realizacdo do ensaio foi observada uma area de CP médio de

8,33 mm?2 e um comprimento de span de 9 mm e espessura de 2 mm (ASTM D2344,
2016).

Figura 26 - CP de ILSS com aumento de 16x — Fibra A

Fonte: autor (2024)

Figura 27 - CP de ILSS com aumento de 16x — Fibra B

Fonte: autor (2024)
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4.4.5 Ensaio de tragdo a 90° (transversal a direcao da FC)

O ensaio em lide foi importante para verificar como estava a interface,
uma vez que a aplicacdo de carga no sentido transversal ao reforco, conforme
apresentado na Figura 3, implica em uma exigéncia a matriz e consequentemente na
possivel transferéncia de carga desta pra o refor¢o. Para tal, foram confeccionados 7
CP, conforme Figura 28, para cada tipo de Fibra (A e B), com o0s seguintes
parametros basicos para realiza¢do dos ensaios (ASTM D3039, 2015):

° Velocidade: 2,0 mm/min; e

o Extensdmetro com comprimento de medicao (GL): 50 mm.

Figura 28 - CP de ensaio de Tracdo Transversal

Fonte: autor (2024)

4.4.6 Ensaio de flexdo a 90° com 3 pontos — 16:1

Para tal, foi seguida a norma ASTM D7264 (Procedimento A — 3 pontos)
aplicando uma proporcao entre espessura e um span de 16:1, conforme Figura 29.
Foram preparados 8 CP para as Fibras A e B, com 0s seguintes parametros de

operacao da Maquina de Ensaio Universal:

. Velocidade: 1000 mm/min;

o Comprimento total dos CP: 39 mm;
o Comprimento do Span: 32 mm;

o Largura dos CP: 13 mm;

. Espessura dos CP: 2 mm; e

o Célula de carga utilizada: 500kgf.
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Figura 29 - Posicionamento de CP conforme Procedimento A

Fonte: autor (2024)

4.4.7 Ensaio de flexdo a 90° com 3 pontos — 32:1

Apés a realizacdo do ensaio de flexdo apresentado no item 4.4.6 foi
realizado ensaio de flexdo com o aumento de span (32:1), com posicionamento
similar ao exposto na Figura 29, com a inten¢éo de garantir que corresse a flexdo do
elemento, mitigando a possibilidade de ocorréncia de cisalhamento interlaminar.
Tendo em vista esse objetivo foram preparados 6 CP, com 0s seguintes parametros

basicos para efetivacédo do ensaio em lide:

. Velocidade: 1000 mm/min;

o Comprimento total dos CP: 80 mm;
o Comprimento do Span: 64 mm;

o Largura dos CP: 13 mm;

. Espessura dos CP: 2 mm; e

o Célula de carga utilizada: 500kgf.
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4.4.8 Ensaio de flexdo a 90° com 4 pontos — 32:1

Por ultimo, foi realizado o ensaio de flexdo com as Fibras A e B, agora
aplicando a carga em 4 pontos como preconiza a ASTM D7264 (Procedimento B — 4
pontos) conforme Figura 30. Esse ensaio visava ratificar o que foi realizado no item

4.4.7, seguindo os parametros elencados a seguir, com 5 CP:

. Velocidade: 1000 mm/min;

o Comprimento total dos CP: 80 mm;
. Comprimento do Span: 64 mm;

o Largura dos CP: 13 mm;

o Espessura dos CP: 2 mm; e

o Célula de carga utilizada: 500kgf.

Figura 30 - Posicionamento de CP conforme Procedimento B

Fonte: autor (2024)

Cabe ressaltar que, tendo em vista que ha 4 pontos de contado, se faz
necessario aplicar uma correlacdo entre os momentos de inércia entre os CP com 3
pontos (Equacéo 4) e 4 pontos de carga (Equacao 5), ambos com proporcéo de 32:1
afim de verificar se os valores estavam condizentes, e foi obtida a propor¢ao exposta

na Equacéao 6.
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S3m 1153m
Es pontos — 4be’ (4) E, pontos — 64be3 (5)
Onde: E é o moédulo de elasticidade; S € o comprimento do span; m € a
massa do span; b e e sdo a largura e espessura, respectivamente do corpo de

prova.

. E tos . . . ~
Dividindo —22>* ¢ possivel obter a seguinte relacao:

3 pontos
Espontos _ S3m  64be® 16 ©)
E3 pontos 4be3 "11S3m 11

4.5 Fractografia

Apés a realizagdo dos ensaios constantes no item 4.4 foi realizada a
analise fractografica a fim de observar possiveis diferengas. Para tal foi utilizado o

Microscopio Eletronico de Varredura Inspect S50.

4.6 Espectroscoépia de infravermelho

A aplicacdo de espectroscopia no infravermelho foi utilizada nesse
trabalho com o objetivo de verificar a presenga e/ou auséncia do grupo
caracteristico. Para tal foi utilizado o Espectrobmetro de Infravermelho por

Transformada de Fourier Thermofisher iIS50R.

Com a utilizagdo do espectrdbmetro em lide foi possivel observar as
regides proprias. Cabe ressaltar que os resultados obtidos devem ser analisados de
forma qualitativa uma vez que as formulagdes da resina utilizada no processo de
revestimento ndo sao idénticas e, portanto tais picos podem sofrer pequenas
variagdes de posicionamento, contudo auséncia ou diminuicdo/aumento acentuado
de tais picos/vales demonstram, realmente, uma inibicdo da presenca da ligacao

covalente caracteristica do grupo funcional.
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Além das bandas caracteristicas, a regido entre 3100 e 3500 cm™
apresenta um aumento de intensidade em sua transmitancia. Isso se deve, pois
conforme Tabela 1 as ligagdes com O-H estdo proximas desse valor e a medida de
acontece o processo de cura, o Oxigénio do grupo oxirano (caracteristico da resina
epoxi) realiza novas ligagdes diminuindo, portanto o pico/vale da regido de 914 cm’’
tende a diminuir e se enfatiza o aumento o tamanho do pico/vale da regido da

ligacado O-H, conforme exposto no item 3.3.
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO

51 Anélise do CRFC

Foram retiradas amostras das placas e realizados os testes descritos no
capitulo 4. ApGs a realizacdo dos procedimentos descritos anteriormente, foram
obtidos os valores conforme Tabela 6, obtidos pelos certificados constantes nos
Anexos 1 e 2 para as Fibras A e B, respectivamente, demonstraram condizentes
com o exposto na literatura e dentro dos padrées de qualidade de compactacao para

um composito desta natureza.

Tabela 6 - Propriedades do compdsito utilizado para confeccdo dos CP

Vf (%) Vm (%) Vv (%) dc (g/cm3) df (g/cm3) dm (g/cm3) Tg (OC)

Fibra A 62 37 1 1,54 1,75 1,20 126+3

Fibra B 63 36 1 1,54 1,75 1,20 129+3

Fonte: autor (2024)

Onde:

o V; € a fracdo volumétrica da fibra;

o Vm € a fracdo volumétrica da matriz;
o V, é a fracdo volumétrica de vazios;
o d. é a densidade do compaosito;

o d¢ € a densidade da fibra;

o dm € a densidade da matriz; e

o Tg retrata a temperatura de transigéo vitrea.

De maneira geral a principal caracteristica a ser considerada satisfatoria
pra essa analise é a apresentacao de fragao volumétrica de fibra, que estava dentro
dos padrdes esperados, mantendo os outros parametros similares, analogas entre

as placas fabricadas com a Fibra A e a Fibra B.
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5.2 Andlise do reforgo

Um fator crucial, para mitigar a possibilidade de interferéncia na analise
da interface foi verificacdo da qualidade do reforco, para isso foi realizado o ensaio
de filamento continuo, conforme descrito no item 4.4.3, apresentando os resultados
descritos na Tabela 7, conforme Anexos 3 e 4. E comparativamente as condigbes de
catalogo, as amostras demonstraram-se satisfatérias, uma vez que conforme Tabela
8 e Tabela 9, as Fibras A e B, respectivamente, demonstraram-se condizentes com o

apresentado na Tabela 5.

Tabela 7 - Ensaio de Tracgédo de filamento continuo

Fibra A Fibra B
Limite de Resisténcia (MPa) 3948 4249
Coeficiente de Variacao (%) 4,5 4,41
Médulo de Elasticidade (GPa) 220 220
Coeficiente de Variacao (%) 6,0 5,0
Alongamento até ruptura (%) 1,71 1,88

Fonte: autor (2024)

Tabela 8 - Analise da qualidade do reforco - Fibra A

Fibra A
Catalogo Ensaio
Limite de Resisténcia (MPa) 3950 3948
Médulo de Elasticidade (GPa) 238 220
Coeficiente de Variacao (%) 1,7 1,71

Fonte: autor (2024)
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Tabela 9 - Analise da qualidade do reforco - Fibra B

Fibra B
Catalogo Ensaio
Limite de Resisténcia (MPa) 4000 4249
Médulo de Elasticidade (GPa) 240 220
Coeficiente de Variagao (%) 1,7 1,88

Fonte: autor (2024)

5.3 Andlise dos resultados mecéanicos aplicados a interface

Diversos ensaios mecanicos foram realizados com a intencao de analisar
de forma indireta da qualidade da interface do CRFC e assim verificar se a adeséo
(quimica e/ou mecanica) estava satisfatdria. Conforme mencionado na no capitulo 2,
dentre diversos fatores, o transcurso temporal € uma das formas de processo de

cura.

Foram realizados os ensaios descritos do item 4.4.4 ao 4.4.8 para
verificagcdo da qualidade da interface. O primeiro ensaio realizado (cisalhamento
interlaminar) teve como objetivo verificar se ocorreria ou ndo o cisalhamento entre as
camadas. E, conforme pode ser observado da Tabela 10 os resultados obtidos
conforme anexos 5 e 6 para as Fibras A e B, respectivamente, demonstraram-se
condizentes e dentro do esperando, impossibilitando a conclusdao quanto a

intensidade de adesao da interface.

Tabela 10 — Ensaio de cisalhamento interlaminar

Fibra A Fibra B
Limite de Resisténcia (MPa) 78,1 84,1
Coeficiente de Variacao (%) 2,0 2,3

Fonte: autor (2024)



55

Esse foi o primeiro momento que a Fibra B apresentou um resultado um
pouco acima da Fibra A, contudo ndo tao significativo ao ponto de concluir a baixa
adeséo entre camadas do CRFC preparado com o reforco A.

O ensaio de tracao transversal, descrito no item 4.4.5 apresentou, como
se esperava, uma alta dispersao no limite de resisténcia, promovida, principalmente,
pelo fato da fratura ocorrer antes do esperado (ADAMS et al., 1990). Tais resultados
foram similares para as Fibras A e B (Tabela 11), conforme resultado da andlise do
ensaio constante nos anexos 7 (Fibra A) e 8 (Fibra B) apresentando morfologia de
fratura adequada, conforme exemplo na Figura 31. Esses resultados implicaram na
necessidade de prosseguimento com a realizagdo de novos experimentos, conforme

descrito na Figura 14.

Tabela 11 - Ensaio de Tragdo Transversal a direcdo do reforco

Fibra A Fibra B
Limite de Resisténcia (MPa) 51,0 52,0
Coeficiente de Variacao (%) 17,6 17,0
Médulo de Elasticidade (GPa) 10,0 11,0
Coeficiente de Variacao (%) 0,0 0,0
Alongamento até ruptura (%) 0,51 0,49

Fonte: autor (2024)

Figura 31 - CP de trag&o transversal — Fibra A

[IRRBE LN TR o

g L
mewmere | T

Fonte: autor (2024)
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Tendo em vista a dispersao, como se esperava, dos resultados de tracao
transversal, foram realizados os ensaios de flexdo transversal a fim de analisar de
forma indireta e complementar, a qualidade da interface na estrutura de um CRFC.
Inicialmente, conforme exposto no item 4.4.6, foi realizado o ensaio de flexdo com
apoio em 3 pontos, a propor¢cdo de 16:1 com a intencdo de apresentar uma visao
geral do CP da Fibra B e assim realizar uma comparag¢ao adequada entre as fibras.
E, conforme apresentado na Tabela 12 apds ensaios constantes nos anexos 9 (Fibra
A) e 10 (Fibra B), concomitantemente com a Figura 32 e a Figura 33, os resultados

demonstraram-se similares entre os 2 tipos de reforgos.

Tabela 12 - Ensaio de Flexao (16:1) — 3 pontos

Fibra A Fibra B
Limite de Resisténcia (MPa) 94 100
Coeficiente de Variagao (%) 2,4 2,5
Médulo de Elasticidade (GPa) 5,8 6,7
Coeficiente de Variagao (%) 1,7 19
Alongamento até ruptura (%) 15 1,2

Fonte: autor (2024)

Figura 32 - CP flexdo (16:1) - Fibra A — 3 pontos

Fonte: autor (2024)



57

Figura 33 - CP flex&o (16:1) - Fibra B — 3 pontos

Fonte: autor (2024)

Ainda no que tange os ensaios de flexdo, a norma ASTM D7264 sugere

diversas proporcoes de espessura x span a fim de promover de forma adequada o

rompimento do CP evitando o cisalhamento (ASTM D7264, 2021), uma vez que para
o ensaio de flexdo ndo se busca deslocamento entre camadas. Nesse sentido, foi
realizada uma nova bateria de ensaios com uma nova propor¢ao (32:1) com a
intengdo de garantir que ocorreria a tracdo e compressao pura no elemento. E,
conforme os resultados apresentados na Tabela 13, obtidos pelos ensaios expostos
nos anexos 11 (Fibra A) e 12 (Fibra B), concomitantemente com a Figura 34 (Fibra
A) e Figura 35 (Fibra B), os valores continuaram apresentando similaridade entre as

fibras.

Tabela 13 - Ensaio de Flexao (32:1) — 3 pontos

Fibra A Fibra B
Limite de Resisténcia (MPa) 98,1 103,0
Coeficiente de Variacao (%) 3,1 2,4
Médulo de Elasticidade (GPa) 8,6 8,6
Coeficiente de Variacao (%) 3,0 3,0
Alongamento até ruptura (%) 11 11

Fonte: autor (2024)
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Figura 34 — CP com flex&o (32:1) — Fibra A — 3 pontos

Fonte: autor (2024)

Figura 35 - CP com flex&o (32:1) — Fibra B — 3 pontos

Fonte: autor (2024)

Outra investigacao realizada foi a busca por possiveis microtrincas ao
longo do corpo de prova e para isso foram realizados novos ensaios de flexao
também na proporgéao 32:1, porém com aplicagcdo em 4 pontos conforme descrito no
item 4.4.8 e apos realizagdo dos ensaios conforme Anexos 13 (Fibra A) e 14 (Fibra
B) foi possivel observar que os resultados foram satisfatérios conforme Tabela 14,
corroborados com uma falha adequada dos CP, conforme exposto na Figura 36 e na

Figura 37.

Tabela 14 - Ensaio de flexdo (32:1) — 4 pontos

Fibra A Fibra B
Limite de Resisténcia (MPa) 102,0 100,0
Coeficiente de Variacao (%) 3,2 1,3
Médulo de Elasticidade (GPa) 13,0 13,4
Coeficiente de Variacao (%) 2,0 2,9
Alongamento até ruptura (%) 1,0 0,7

Fonte: autor (2024)
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Figura 36 - CP com flexdo (32:1) — Fibra A — 4 pontos

Fonte: autor (2024)

Figura 37 - CP com flex&o (32:1) — Fibra B — 4 pontos

Fonte: autor (2024)

Os resultados apresentados nos ensaios de flexdo com 3 e 4 pontos com
proporcao de 32:1 demonstraram-se condizentes e validos uma vez que o resultado
do moédulo de elasticidade do ensaio com aplicacdo de 4 pontos € aproximadamente
16/11 do modulo encontrado para o0 ensaio com aplicacdo em 3 pontos, conforme
exposto na Equacdo 5, tanto para a Fibra A quanto para a Fibra B, conforme

apresentado na Tabela 15.

Tabela 15 - Correlacéo entre Médulos

Fibra A Fibra B
3 pontos 4 pontos 3 pontos 4 pontos
Médulo de Elasticidade (GPa) 8,6 13,0 8,6 13,4

Fonte: autor (2024)
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Face ao exposto, ficou explicita a necessidade de analises
complementares uma vez que com a realizacdo dos ensaios supracitados as Fibras
A e B demonstraram-se, até entdo, com interface adequada, observando apenas os

resultados dos ensaios mecanicos.

5.4  Andlise fractolégica

Uma forma complementar de analise foi buscar padrdes caracteristicos de
uma boa ou ma qualidade de interface. Para tal foi utilizado, como mencionado no
item 4.5, a técnica de microscopia eletrénica por varredura.

Mesmo com uma vasta variagdo de parametro para captura de imagens,
foi possivel observar em ambos CRFC, a presenca de caracteristicas proprias de
uma adesao eficiente, dentre as quais se destacam a presenca de cuspedes e
escapas, bem como a auséncia de falha do tipo escova, conforme pode ser
observado na Figura 38 e Figura 39 para os CP fabricados com as Fibras A e B,

respectivamente.

Figura 38 - Analise fractografica da Fibra A apds ruptura

T . o 3 R v - o -
m_i_mlul_ _E.L,_.L_ﬁ -'L_i - g
dwell HV mag O WD det | frame
30 ps |20.00 kV[ 1 500 x |[12.7 mm | BSED |358s |

Fonte: autor (2024)
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Figura 39 - Andlise fractografica da Fibra B apos ruptura

dwell| HV [mag O] WD | det [frame]
10 ps [20.00 kV| 1 400 x [20.7 mm|BSED |9.62 s

Fonte: autor (2024)

Prosseguindo com as analises, foi possivel encontrar a formagao de ilhas
nos CP fabricados com a Fibra A para ensaio de flexdo com procedimento B,
conforme exposto na Figura 40 apresentando uma grande similaridade com o que foi
exposto na Figura 4, o que evidencia uma boa aderéncia, contudo uma dispersao

deficiente.
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Figura 40 - Identificacdo da formacao de ilhas na Fibra A

e

dwell HV mag O| WD det |frame |
10 us [20.00 kV| S00x [18.6 mm|BSED |9.62 s

Fonte: autor (2024)

Comparativamente com o mesmo ensaio de flexdo com aplicacdo do
procedimento B, a Figura 41 apresenta uma menor formacdo de ilhas bem como
uma maior impressao do reforco sobre a matriz, enfatizando uma dispersdo melhor
durante o processo de fabricacdo face ao espacamento observado entre o0s
filamentos. Outra observacédo importante € a grande adesdo observada na regido
ampliada (Figura 42).



Figura 41 - Identificacdo de maior espagcamento entre filamentos

Fonte: autor (2024)

Figura 42 - Presenca de resina entre os filamentos

dwell | HV mag O| WD det | frame |
60 ps [20.00 kV| 972x [13.0 mm|BSED |1.2 min[T

Fonte: autor (2024)

Esses indicativos foram cruciais para que a pesquisa galgasse o caminho
da aplicacdo da técnica de IR para analise da existéncia ou ndo do grupo funcional

caracteristico da resina aplicada no processo de revestimento do reforgo.
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5.5 Anadlise de espectroscopia por infravermelho

Surgiu entdo a necessidade de verificar se os valores dos ensaios
realizados com a Fibra A refletiam uma adesédo ocasiona, primordialmente, pela
ancoragem mecanica, uma vez que se espera que o revestimento aplicado no
reforco estaria, possivelmente, curado. Fato este evidenciado pela formacao de ilhas

(Figura 40) demonstrando uma dispersao deficiente.

Nesse sentido, foi analisada a espectroscépia do revestimento no reforgo
da Fibra B a fim de observar os padrées de bandas, conforme exposto no item 4.6, e

foi, portanto verificada a regido caracteristica dessas bandas.

Conforme pode ser observado na Figura 43, algumas bandas foram
evidenciadas, dentre os quais se destaca a da regido entre 850 cm™ a 1050 cm™,
observada de forma ampliada na Figura 44 e uma redugao de transmiténcia do pico
anterior (regido de 3100 cm™ e transmitancia de aproximadamente 60%) para o vale
caracteristico da ligacdo O-H, com niimero de onda de entre 3400 e 3500 cm™ e
uma transmitancia de aproximadamente 50%, indicando assim uma redugdo da

transmiténcia de aproximadamente 10%, conforme Figura 45.
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Figura 43 - Espectroscopia - Reforgo (Fibra B)
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Fonte: autor (2024)

Figura 44 - Destaque para 7 de 914,15 cm™ (Fibra B)
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Fonte: autor (2024)

Figura 45 - Destaque para v da ligagdo O-H (Fibra B)
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Fonte: autor (2024)
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Conforme pode ser observado na Figura 44 acima, a banda caracteristica
de 914,15 cm’” (B), conforme apresentado por Maity (MAITY et al., 2008) aparece de
forma bastante evidente, ratificando a presenga do grupo funcional do revestimento
por meio das ligagdes covalentes expostas por meio deste numero de onda. Outro
ponto a ser observado € a presencga do v da regido de ligagdo do grupo O-H que
servira como referéncia para verificacdo qualitativa da variacdo do mesmo em

virtude do processo de cura do revestimento.

Com base nos padroes observados foi possivel busca-los na
espectroscopia da Fibra A. Conforme Figura 46, e ampliada na Figura 47 para
observagédo da regido da banda caracteristica, ndo foi identificada a presenca do
ndmero de onda 914,15 cm™. Também foi possivel observar através da Figura 48
que o vale caracteristico da banda da ligagdo O-H ficou mais intenso, com uma
reducéo de transmitancia maior que 20%, saindo do pico anterior para a regiao entre

3100 e 3500 cm™, ratificando o processo de cura do revestimento.



Figura 46 - Espectroscopia - Reforgo (Fibra A)
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6 CONCLUSOES

No presente trabalho foram realizadas as anélises de Fibra de Carbono
com pouco e longo periodo de armazenamento a fim de verificar a qualidade da
adesdo da interface. Essa analise visa primordialmente prover subsidios para
pesquisadores e engenheiros que necessitam manter um estoque de FC em face da
dificuldade de aquisicdo, por vezes ocasionada por variagbes do contexto
geopolitico mundial.

Os resultados da espectroscopia por infravermelho demonstraram a
auséncia do grupo epo6xi na camada superficial do reforco concomitantemente com o
aumento da intensidade do nimero de onda da ligagdo O-H, indicam a possivel cura
do revestimento. Tais dados ficam corroborados com a fractografica da Figura 40
gue apresenta aglomerados de ilhas caracterizando uma boa aderéncia, mas uma
dispersdo deficiente, promovida pela impossibilidade de abertura dos fios no

momento de fabricacdo do compadsito em virtude da cura do revestimento.

Os resultados dos ensaios mecanicos demonstraram-se similares entre as
Fibras A e B, em virtude do alto ancoramento mecanico face as ranhuras que estéao

presentes nas Fibras A e B.

De maneira geral esse trabalho promoveu um melhor entendimento da
capacidade de adesdo mecanica e a importancia de realizacdo de analises da
espectroscopia por infravermelho para identificacdo da cura ou ndo do revestimento
aplicado ao reforco. Ressalta-se que com os padrbes apresentados fica possivel
inferir que fibras com adesdo mecéanica permitem um periodo de armazenamento
maior, pois essa ancoragem promove a adesdo da interface, mesmo com auséncia
de ligacdes quimicas adequadas, possibilitando a utilizacdo desse reforco em CRFC
gue nao necessitem de um alto desempenho, possibilitando o0 seu uso em estruturas
gue nao necessitem de alto desempenho, uma vez que a ancoragem quimica nao

estd mais presente.
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7 SUGESTAO DE TRABALHO FUTURO

Como continuidade deste estudo sugere-se a realizacdo de pesquisas
gue permitam a andlise da interface de compdsitos que utilizem fibra com baixa
adesdo mecanica (pouca ou auséncia de ranhuras) a fim de promover um
entendimento sobre a consequéncia do processo de cura do revestimento e,
portanto a impossibilidade de adeséo quimica em face de impossibilidade de retirada
do sizing durante o processo de confeccdo do CRFC e consequentemente a

verificacdo da interface sem a presenca das ranhuras no reforco.
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9 ANEXOS
ANEXO -1

Fibra A (Frente) - Resultado de Analise de parametros fisico-quimicos




ANEXO -1

Fibra A (Verso) - Resultado de Analise de parametros fisico-quimicos
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ANEXO -2

Fibra B (Frente) - Resultado de Analise de parametros fisico-quimicos




ANEXO -2

Fibra B (Verso) - Resultado de Analise de parametros fisico-quimicos
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ANEXO -3

Fibra A — Tracdo em Roving
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ANEXO -4

Fibra B — Tragdo em Roving
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240045

Kletson (5200-MA-000)

12.700 mm/min

175 glem3

~ 0.40 g/m

0153 g



ANEXO -5

Fibra A — Cisalhamento Interlaminar




ANEXO -6

Fibra B — Cisalhamento Interlaminar

'N° do Certificado
Data
Velocidade da Ponte (Vp) X

Ensaio de Cisalhamento Interlaminar (ILSS) / ASTM D2:
Material: Fibra de Carbono - Tenax-E HTA 40
Amostra: Placa 0003/24 #2mm - Lote 190924
Matriz. GY 260/HY 2918/DY 062

: %

¢ 4
.t
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ANEXO -7

Fibra A — Tracdo Transversal ao reforco




ANEXO -8

Fibra B — Tracdo Transversal ao reforco

e v .

. 05 . 29/0424
= Kletson (5200
‘rl’font‘e{(Vp?." iy i 2.0 mm/min
em Material Composto / ASTM D3039 A
e C Tenax E HTA 40 E 13 - 6K

Lote 190920110 - Novelo 5/
L [

62
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ANEXO -9

Fibra A — Flexdo 16:1 (Procedimento A)




ANEXO - 10

Fibra B — Flexdo 16:1 (Procedimento A)
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ANEXO - 11

Fibra A — Flexdo 32:1 (Procedimento A)




ANEXO - 12

Fibra B — Flexdo 32:1 (Procedimento A)
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ANEXO - 13

Fibra A — Flexdo 32:1 (Procedimento B)
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ANEXO - 14

Fibra B — Flexdo 32:1 (Procedimento B)

240042 2 R,
24/04/2024 _ Ly T

~ Kiletson (5200-MA-000) -
~ 1.000 mm/min
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